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LOTMITTELPULVER , FLUSMITTEL, LOTMITTELPASTE , LOTMETHODE , 
GELOTETE LEITERPLATTE UND LOTVERBINDUNGSPRODUKT 

Technisches Gebiet 

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Lotmit- 
telpulver, ein FluSmittel und eine Lotmittelpaste, die ausge- 
zeichnete Lagerbestandigkeit besitzen und ausgezeichnete Ei- 
genschaften beim und nach dem wiederauf schmelzen (reflow) ge- 
wahrleisten. Die Erfindung betrifft auSerdem eine Lotmethode 
unter Verwendung dieser L6tmittelpaste, eine gelotete Leiter- 
platte und eine Lotverbindung fur elektronische Teile. 

Diese Antneldung basiert auf den japanischen Patent anmel- 
dungen Hei 10-161854, Hei 10-336898, Hei 11-26472 und Hei 11- 
88935, auf deren Inhalt hier ausdriicklich Bezug genommen wer- 
den soil. 

Stand der Technik 

Lotmittelpaste wird zum oberf lachlichen Aufmontieren vbn 
elektronischen Teilen in der Elektronikindustrie eingesetzt. 
Lotmittelpaste eignet sich wegen ihrer Anpassbarkeit an 
Druckvorgange und ihre Klebrigkeit fur die Automation und in 
den let z ten Jahren wurden daher steigende Mengen davon 
verwendet . 

In der Elektronikindustrie wird eine Lotmittelpaste 
durch Siebdruck, oder in Abhangigkeit von dem speziellen 
Fall, durch eine Auf tragsvorrichtung auf eine gedruckte 
Schaltung aufgetragen, wonach elektronische Teile darauf mon- 
tiert werden und schlieSlich wird die Platte dem Wiederauf. - 
schmelzen (dem sogenannten "Reflow") unterworfen, um.die 
elektronischen Teile zu fixieren. "Wiederauf schmelzen" bzw. 
"Reflow" bedeutet eine Reihe von. Verf ahrensschritten, wie 
die, dafi eine Platte, auf die elektronische Teile montiert 
sind, vorerhitzt wird und danach die L6tmittelpaste auf eine 
ihren Schmelzpunkt ubersteigende Temperatur erhitzt wird, urn 
die Teile zu verschweifien. 



DE1 99 83 067 T 1 j-b'U^'UU 

— 2 — 

• • * 

Andererseits schreitet in jungerer Zeit die Miniatu- 

w 

risierung von elektronischen GegenstSnden fort und es wurden 
viele verschiedene Arten von Teilen mit feinem Abstand ver- 

a 

wendet, wie LSI vom Typ 0,3 mm-pitch QFP (quad flat package) 
Oder selbst CSP (chip size package) . Um mit dieser Tendenz 
Schritt zu halten muS die Lotmittelpaste zum Drucken mit ex- 
trem feinem Abstand befahigt sein. Dieses Erfordernis wird 
erfiillt, indem die durchschnittliche TeilchengroSe der Teil- 
, t chen des Lotmetalls vermindert wird. Bei dieser Technik tritt 

jedoch die Schwierigkeit auf, da£ die spezifische OberflSche 
v der Teilchen insgesamt erhoht wird und die Reaktion zwischen 

den L6tmetallteilchen und dem FluSmittel beschleunigt wird, 
so dafi infolgedessen die Lagerbestandigkeit der Lotmittelpa- 
ste yerschlechtert wird. 

Einer der gewichtigsten Grunde der Verminderung der La- 
gerbestandigkeit der Lotmittelpaste liegt in der Tatsache, 
dafi das Ldtmittelpulver wahrend der Lagerung bevorzugt mit 
dem FluSmittel reagiert, wodurch die Oxidation f ortschreitet 
-und der Aktivator verbraucht wird, wodurch die Aktivitat des 
Flufimittels vermindert wird und wegen des Reaktionsprodukts 
die Viskositat der Lotmittelpaste ansteigt. Aus diesem Grund 
kann die Lotmittelpaste ihre geeigneten Druckeigenschaf ten 
nicht beibehalten und schmilzt zur Zeit des Wieder- 
aufschmelzen bzw. "Reflow" nicht. 

Es wurden daher bereits Anstrengungen unternommen, die 
OberflcLche der Lotmetaliteilchen zu schutzen und somit die 
Reaktivitat des Metalls zu vermindem, um die Stabilitat der 
Lotmittelpaste zu. verbessern. 

So sind beispielsweise eine Methode, bei dem das Ldtmit- 
telpulver mit Glycerin uberzogen wird (geprufte japanische 
Patentanmeldung, zweite Verof f entlichung Hei 5-26598) und ei- 
ne Methode, bei dem Lotmittelpulver mit einem Beschichtungs- 
mittel, das in dem Losungsmittel der Lotmittelpaste unloslich 
oder wenig loslich ist, beschichtet wird (japanische nicht 
geprufte Patentanmeldung, erste Verof f entlichung Hei 1- 
113197) bekannt . Im letzteren Fall umfassen geeignete Bei- 
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spiele fur das Beschichtungsmittel Siliconol, hochmolekulare 
Verbindungen auf Silicbnbasis , fluoriertes Siliconol, Fluor- 
Siliconharz und polymere Verbindungen auf Basis von f luorier- 
ten Kohlenwasserstof f en. 

Weiterhin bekannt ist ein Verfahren, bei dem Lotmittel- 
pulver mit einem Gemisch auf Basis von Kolophonium, namlich 
einetn hauptsachlich Kolophonium enthaltenden Harz beschichtet 
wird, • welches bei Raumtemperatur mit dem Flufimittel unver- 
traglich ist, jedoch bei der Lottemperatur mit dem Flufimittel 
vertraglich ist (japanische ungeprufte Patentanmeldung, erste 
Ver6ff entlichung, Hei 3-184698 und ungeprufte japanische Pa- 
tentanmeldung, erste Verof f entlichung Hei 4-251691) . 

Nach den vorstehenden Methoden kann zwar das Beschichten 
mit einer relativ grofien Menge eines Uberzugsmittels zur Un- 
terdruckung der Oxidation des Lotmittelpulvers wirksam sein, 
die. grofie Menge an Uberzugsmaterial ist jedoch fur das Wie- 
derauf schmelzen der Lotmittelpaste ziemlich nachteilig und es 
konnen zahlreiche Lotmittelkugeln gebildet werden. Es besteht 
'daher weitgehend die Gefahr, dafi das Uberzugsmittel wahrend 
des Knetens bei der Herstellung der Lotmittelpaste oder durch 
Behandlung, wie beim Transport, dem Drucken oder dergleichen 
bei der Verwendung abgelost wird, weil nur eine physikalische 
Beschichtung erfplgt .ist und die Haftung sehr. schwach zu sein 
scheint. Aufierdem enthalt das oben erwahnte Beschichtungsmit- 
tel, d.h. das uberwiegend aus Kolophonium bestehende Harz 
selbst einige reaktive organische Sciuren und kann daher nicht 
erfolgreich das Metallpulver schutzen. 

Andere vorgeschlagene Methoden umfassen eine Methode, 
bei der saurer Phosphorsaureester als Aktivatdr fur Lotmit- 
telpaste und ein unbrennbares oder f lammhemmendes Verdun- 
nungsmittel mit geringer Fliichtigkeit , welches mit dem sauren 
Phosphorsaureester vertraglich ist, verwendet wird (unge- 
prufte japanische Patentanmeldung, erste Verof f entlichung, 
Sho 63-90390), die Zugabe eines Antioxidationsmittels auf 
Basis von Phenol, Phosphor oder Schwefel (japanische geprufte 
Patentanmeldung, zweite Verof f entlichung Sho 59-22632 und 
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japariische ungeprufte Patentanmeldung # erste Verof f entlichung 

Hei 3-124092) oder die verwendung eines spezifischen 

oberf lachenaktiven Mittels (japariische ungeprufte Patentan- 

8 

meldung, erste Verof f entlichung Hei 2-147194) Wenn diese Me- 
thoden verwendet werden, ist jedoch die Lagerbestandigkeit 
der Ldtmittelpaste nicht zuf riedenstellend. 

Bedingt durch Umweltprobleme v/urde in den vergangenen 
Jahren eine Lotmittelpaste, die kein Blei enthielt, eine so- 

fi genannte bleifreie Ldtmittelpaste, vorgeschlagen. Ura dies zu 

gew&hrleisteh, hat man die Entwicklung vorangetrieben, um die 

j» Lotmittelpaste als Pb-freie L<3tmittelpaste auszubilden. Als 

wirksamste Pb-freie Lotmittelpaste haben Lotmittelpasten des 
Sn- Zn- System Auf merksamkeit erregt, diese haben jedoch 
ziemlich schlechte Lagerbestandigkeit im Vergleich mit der 
iiblichen Lotmittelpaste auf Pb-Basis. So schreitet beispiels- 
weise die Oxidation von Zn in dem Lotmittelpulver fort oder 
die Reaktion zwischen Zn und dem FluSmittel f indet bei 
Raumtemperatur statt und die Viskositat der Paste steigt im 
* Lauf der Zeit an. Es wurde insbesondere gefunden, daS Zn mit 
dem durch Zersetzung einfer organischen Halogenverbindung im 
FluSmittel erzeugten Halogen bei Raumtemperatur reagiert, so 
daS die Lagerbestandigkeit der Lotmittelpaste verschlechtert 
wird . . Daruber hinaus reagieren eine Halogenverbindung im 
FluSmittel und Zn in dem Lotmittelpulver, wobei kleine Mengen 
an gasformigen Wasserstoff gebildet werden und die kleine 
Menge an gebildeten Wasserstoff wird als Gas in der 
SchweiSnaht eingeschlossen, wodurch ein schwerwiegendes 
Problem fur die VerlaSlichkeit verursacht wird, 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein FluSmit- 
tel, eine Lotmittelpaste und ein Lotmittelpulver zur Verfu- 
gung zu stellen, bei deren Anwendung die Bildung von Lotmit- 
telkugeln beim Wiederauf schmelz en (reflow) vermieden wird, 
und die jeweils ausgezeichnete Lagerbestandigkeit, Wiederauf - 
schmelz-Eigenschaf t, Lotbarkeit, Benetzung des zu lotenden 
Metalls und Druckeigenschaf ten besitzen* Unter Verwendung 
dieser Lotmittelpaste sollen auSerdem ein Lotverfahren und 
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eine gelotete Leiterplatte sowie ein Verbundprodukt aus einer 
Leiterplatte und elektronischen Teilen zur Verfugung gestellt 
werden, welche der Tendenz nach Verarbeitung mit geringen 
Abstanden und nach diversif izierten Teilen und dergleichen 
genugen. 

Beschre.ibung der Erf indung 

Als Ergebnis von ausgedehnten Untersuchungen zum Errei- 
c chen des vorstehend beschriebenen ziels haben die Erfinder 

die vorliegende Erf indung f ertiggestellt . 

♦ 

v Erf indungsgemafi werden zur Verfugung gestellt: 

(1) Ein Lotmittelpulver, welches Lotmittelteilchen umfaSt, 
die eine solche Verteilung haben, dafi die Anzahl von Teilchen 
tnit einem Teilchendurchmesser von 2 0 fim oder weniger 3 0% oder 
weniger betr^gt, 

(2) das Ldtmittelpulver gemaS (1) , welches einen Sauerstof f- 
gehalt von 500 ppm oder weniger hat, 

(3) . das Ldtmittelpulver gemaS (l) oder (2), welches Sn und 
' Zn oder Sh und Ag enthalt, 

(4) ein FluSmittel fur Lotmittelpaste, welches eine organi- 
sche Saurekomponente, die aus einem Ester einer organischen 
Saure und einem Zersetzungskatalysator fur den Ester besteht, 
eine organische Halogenverbindung und ein Reduktionsmittel 
fUr Flufimittelkomponenten enthalt, 

(5) das FluSmittel fur Lotmittelpaste gemaS (4) , wobei der 
Zersetzungskatalysator fur den Ester ein Halogenwasserstof f - 
saure- Salz einer organischen Base ist, 

(6) das FluSmittel fur Lotmittelpaste gemaS (4) oder (5) , 
wobei die organische Halogenverbindung mindestens eine 
Verbindung ist, ausgewahlt unter Bromiden einer Benzylver- 
bindung, die einen Substituenten mit einer 10 oder mehr 
Kohlenstof f atome enthaltenden Alkylkette enthalt, und 
Polybromverbindungen einer Fetts&ure oder einer alicyclischen 
Verbindung mit 10 oder mehr Kohlenstof fatomen, die 4 Oder 
mehr Bromatome im Molekul enthalt, 
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(7) das FluSmittel fur Lotmittelpaste gemaS einem der Punkte 
(4) bis (6) , wobei das Reduktionsmittel mindestens eine Ver- 
bindung ist, die unter Phenolverbindungen, Phosphorverbindun- 
gen, Schwef elverbindungen, Tocopherol, Tocopherolderivaten, 
L-Ascorbinsaure und L-Ascorbinsaurederivaten ausgewfihlt ist, 

(8) das FluSmittel fur Lotmittelpaste nach einem der Punkte 

(4) bis (6) , wobei das Reduktionsmittel eine Kombination aus 

.* 

mindestens einem Tocopherol und einem Tocopherolderivat mit 
t mindestens einer der Verbindungen L-Ascorbinsaure und einem 

L-Ascorbinsaurederivat ist, 

(9) das Flufimittel fur Lotmittelpaste gemaS einem der Punkte 
(4) bis (8) , welches, bezogen auf die Gesamtmenge des FluS- 
mittels, 0,01 bis 20 Gew.-% einer organischen Saurekomponen- 
te, 0,02 bis 20 Gew.-% einer organischen Halogenverbindung 
und 0,05 bis 20Gew.-% eines , Reduktionsmittels umfaSt, 

(10) das FluSmittel fur Lotmittelpaste gemaS einem der Punkte 
(4) bis (9) , welches ein Mittel zum Einstellen des pH-Werts 
enthait, wobei eine Losung, die durch Auflosen von 4 g des 

'ein Mittel zum Einstellen des pH-Werts- enthaltenden FluSmit- 
tels in einem Gemisch aus 50 ml. Toluol, 49,5 ml Isopropylal- 
kohol und 0,5 ml Wasser erhalten wird, bei Messung mit einem 
pH-MeSger&t einen pH-Wert von 4 bis 9 zeigt, 

(11) das FluSmittel fur Lotmittelpaste gemaS (10) , welches, 

• . • 

bezogen auf die Gesamtmenge des FluSmittels, 0,0i bis 
20 Gew.-% einer organischen Saurekomponente, 0,02 bis 
20 Gew.-% einer organischen Halogenverbindung, 0,05 bis 
20 Gew.-% eines Reduktionsmittels und 0,05 bis 20 Gew.-% 
eines Mittels zum Einstellen des pH-Werts umfafit, 

(12) das FluSmittel fur Lotmittelpaste gemaS (10) oder (11) , 
wobei das Mittel zum Einstellen des pH-Werts mindestens ein 
Amin enthSlt, welches aus. der aus Alkanolaminen, aliphati- 
schen prim&ren, sekundaren Oder tertiaren Aminen, aliphati- 
schen ungesattigten Aminen, alicyclischen Aminen und aromati- 
schen Aminen bestehenden Gruppe ausgewahlt ist, 



DE 1 99 83 067 T 1 



• • • • • • ! * I 

• ; • • 

• • • • • • • 



* • 



« • • 

• • • 

• • • 

• • • 



- 7 - 



(13) Lotmittelpaste, die hauptsSchlich ein Flufimittel und ein 
Lotmittelpulver umfafit, wobei deren Wassergehalt 0,5 Gew.-% 
Oder weniger betrSgt . 

(14) Lotmittelpaste gemafi (13) , welche ein Mittel zum 
Einstellen des pH-Werts enthalt, mit einem pH-Wert von 4 bis 
9, gemessen durch die Methode, die in (10) beschrieben ist . 

(15) Ldtmittelpaste gemafi 14, wobei das Mittel zum Einstellen 
des pH-Werts mindestens ein Amin umfafit, welches aus der aus 
Alkanolaminen, aliphatischen prim^ren, sekundaren oder 
tertiaren Aminen, aliphatischen ungesattigten Aminen, 
alicyclischen Aminen und aromatischen Aminen . best ehenden 
Gruppe ausgewahlt ist, : * 

(IS) Lotmittelpaste, die ein Gemisch aus dem Lotmittelpulver 
. gemafi einem der Punkte (1) bis (3) und ein Flufimittel ent- 

hait. 

(17) Ldtmittelpaste, die hauptsachlich ein Flufimittel und ein 
Lotmittelpulver enthalt, welche, bezogen auf die Gesamtmenge 
der Lotmittelpaste, 85 bis 92 Gew.-% des Lotmittelpulvers ge- 

'mafi einem der Punkte (1) bis (3) und 8 bis 14 Gew.-% des 
Flufimittels fur Lotmittelpaste gemafi einem der Punkte (4) bis 
(12) enthalt. 

(18) Lotmittelpaste gemafi (17) , wobei der Wassergehalt 
0,5 Gew.-% oder weniger betr&gt . 

(19) Lotmethode fur eine Leiterplatte, welche das Aufbringen 
der Lotmittelpaste nach einem der Abschnitte (13) bis (18) 
auf eirie Leiterplatte und das Wiederauf schmelzen der auf die 
Leiterplatte auf getragenen Lotmittelpaste ("Reflow") umfafit. 

(20) Lotmethode fur eine Leiterplatte gemafi (19) , welche das 
Aufbringen von elektronischen Teilen auf die Leiterplatte um- 
fafit, wobei ein Teil oder die Gesamtheit der Lotmittelpaste, 
die wiederauf geschmolzen ist, verwendet wird, um die Leiter- 
platte und die elektronischen Teile miteinander zu verbinden. 

(21) Leiterplatte, hergestellt mit Hilfe der Lotmethode fur 
eine Leiterplatte gemafi (19) . 

(22) Verbundprodukt, hergestellt mit Hilfe der Lotmethode fur 
eine Leiterplatte gemafi (19). 
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Beste Ausf uhrungsf orm der Erfindung 

Zu Beispielen fur die Metallzusammensetzung fur Lotmit- 
telpulver, welche in der erf indungsgemafien Lotmittelpaste 
vorliegen. kann, gehoren Sn-Pb-Systeme, Sn-Pb-Ag-Systeme, Sn- 
Pb-Bi-Systeme, Sn-Pb-Bi-Ag-Systeme und Sn-Pb-Cd-Systeme * Im 
Hinblick auf die neuerliche Auf fassung, daS Pb nicht vorhan- 
den sein sollte, eignen sich auSerdem Pb-freie Systeme, wie 
Sn-In-Systeme, Sn-Bi- Systeme, In -Ag- Systeme, In-Bi- Systeme, 
Sn-Zn-.Systeme, Sn-Ag- Systeme, Sn-Cu- Systeme, Sn-Sb- Systeme, 
Sn-Au-Systeme, Sn-Bi-Ag-Cu-Systeme, Sn-Ge-Systeme, Sn-Bi-Cu- 
Systeme, Sn-Cu-Sb-Ag- Systeme, Sn-Ag-Zn- Systeme, Sn-Cu- Ag- 
Systeme, Sn-Bi -Sb- Systeme, Sn-Bi -Sb-Zn- Systeme, Sn-Bi -Cu-Zn- 
Systeme, Sn-Ag- Sb- Systeme, Sn-Ag-Sb-Zn-Systeme, Sn-Ag-Cu-Zn- 
Systeme und Sn-Zn-Bi-Systeme . 

Zu spezifischen Beispielen fur die vorstehend genannten 
Systeme gehoren ein eutektisches Lotmittel, das 63 Gew, -fe Sn 
und 37 Gew.-% Pb enthalt (nachstehend 63Sn/37Pb) , 
' 62Sn/3 6Pb/2Ag, 62, 6Sn/37Pb/0 , 4Ag, 60Sn/40Pb / 50Sn/50Pb, 
30Sn/70Pb, 25Sn/75Pb, 10Sn/88Pb/2Ag, 46Sn/8Bi/46Pb / 
57Sn/3Bi/4 0Pb, 42Sn/42Pb/l4Bi/2Ag, 45Sn/40Pb/l5Bi / 
50Sn/32.Pb/l8Cd, 48Sn/52In f 43Sn/57Bi, 97In/3Ag, 58Sn/42In, 
95In/5Bi, 60Sn/40Bi, 91Sn/9Zn, 96 , 5Sn/3 , 5Ag, 99, 3Sn/0 , 7Cu, 
95Sn/5Sb, 20Sn/80Au, 90Sn/lOAg, Sn90/Bi7, 5/Ag2/CuO, 5, 
97Sn/3Cu, 99Sn/lGe, 92Sn/7-, 5Bi/0, 5Cu, 97Sn/2Cu/0, 8Sb/0, 2Ag, 
95,5Sn/3 / 5Ag/lZn, 95 , 5Sn/4Cu/0 , 5Ag, 52Sn/45Bi/3Sb, 
51Sn/45Bi/3Sb/lZn, 85Sn/lOBi/5Sb, 84Sn/lOBi/5Sb/rZn, 
88, 2Sn/lOBi/0, 8Cu/lZn, 89Sn/4Ag/7Sb, 88Sn/4Ag/7Sb/lZn, 
98Sn/lAg/lSb, 97Sn/lAg/lSb/lZn, 91, 2Sn/2Ag/0, 8Cu/6Zn, 
89Sn/8Zn/3Bi, 86Sn/8Zn/6Bi und 89, lSn/2Ag/0, 9Cu/8Zn, AuSerdem 
kann als erf indungsgem&Ses Lotmittelpulver ein Gemisch aus 
zwei Oder mehr Arten solcher Ldtmittelpulver mit unterschied- 
lichen Metallzusammensetzungen verwendet werden. 

Unter diesen wird Pb-freies Lotmittel, vorzugsweise eine 
Legierung, die aus der Gruppe aller Sn und Zn oder Sn und Ag 
enthaltenden Lotmittel ausgewahlt wird, zur Herstellung der 
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erf indungsgemafien Lotmittelpaste verwendet . Eine solche Lot- 
mittelpaste hat eine niedrigere Wiederauf schmelz -Temperatur 
gleich der Wiederauf schmelz -Tempera tur eines L6tmittels vom 
Sn-Pb-System, so daS die auf zumontierenden Teile lange Le- 
bensdauer haben und variiert werden konnen. 

Das Lotmittelpulver hat einen TeilchengroSern-Standard 
gemafi der Spezif ikation in JIS von 63 bis 22 fxm, von 45 bis 
22 fim, von 38 bis 22 /im und dergleichen, in Abhangigkeit von 
der Siebmethode. Die TeilchengroSen-Verteilung des Lotmittel- 
pulvers wird im allgemeinen mit Hilfe einer Methode bestimmt, 
bei der ein Standardsieb und eine Waage, die in den JlS-Vor- 
schriften festgelegt sind, verwendet werden. Jedoch haften 
Lotmittel-Feinteilchen in dem Lotmittelpulver haufig an der 
Oberf lache des Lotmittelpulvers aufgrund von statischer Elek- 
trizitat Oder dergleichen und die Feinteilchen konnen mit 
Hilfe der vorstehenden Methode nicht wirksam von der Oberf la- 
che des Lotmittelpulvers abgetrennt werden. Die Menge der 
Lotmittel-Feinteilchen, die mit Hilfe dieser Methode in dem 
-Lotmittelpulver festgestellt wird, ist daher kleiner als die 
tatsachliche Menge an Lotmittel-Feinteilchen in dem Lotmit- 
telpulver. Wenn beispielsweise das Lotmittelpulver nach dem 
Sieben des Lotmittelpulvers entsprechend der in JIS festge- 
legten Messung der TeilchengroSen-Verteilung durch ein 
Mikroskop beobachtet wird, f indet man, daS zahlreiche Fein- 
teilchen des Lotmittels an der Oberf lache von groSeren Lot- 
mittelteilchen haften.. Wenn der Anteil dieser Feinteilchen in 
dem Lotmittelpulver ansteigt, zeigt das Lotmittelpulver die 
Tendenz zu oxidieren und die Lagerbestandigkeit und die Wie- 
derauf schmelz -Eigenschaft der LStmittelpaste werden ver- 

schlechtert . 

AuSerdem wurde im Hinblick auf die Messung der Teilchen- 
groSen-Verteiiung unter Verwendung der numerischen Verteilung 
von feinen Teilchen in dem Lotmittelpulver nach der in JIS 
festgelegteh MeSmethode gefunden, dafi das Lotmittelpulver 
ausgezeichnete Eigenschaf ten hat. 
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Der Gehalt an feinen Teilchen des Lotmittelpulvers kann. 

* 

durch Bildanalyse unter Verwendung eines Mikroskops und Be- 
stimmung mit Hilfe eines Coulter-Counters unter Anwendung ei- 
ner Elektrozone-Methode erhalten werden . Das Prinzip des 
Coulter-Counters ist in "Funtai Kogaku Binr an (Handbook of 
Powder Engineering) " , 2. Auflage, S. 19 bis 20 (verlegt von 
Funtai Kogaku Kai) beschrieben. Dabei wird spezieller eine 
Losung, in der das Pulver dispergiert ist, durch einen in ei- 
ne Trennwand gebohrten Schlitz geleitet und die Ver&nderung 
des elektrischen Widerstandes auf beiden Seiten des Schlitzes 
wird gemessen, urn die TeilchengroEen-Verteilung des Pulvers 
zu bestimmen, wobei das VerhSltnis der Teilchenzahlen des 
Pulvers mit guter Reproduzierbarkeit gemessen werden kann. 

Wenn die obige Methode verwendet wird, urn die Teilchen- 
groEen-Verteilung des Lotmittelpulvers zu messen, bewirkt das 
Dispergieren des Lotmittelpulvers in einer Losung, daS die 
feinteilige Komponente, die an den Teilchen des Lotmittels 
haftet, von dem Lotmittelpulver abgetrennt wird. Daher kann 
'der Anteil der an den Lotmittelteilchen haftenden 
feinteiligen Komponente, der bei der Messung der 
Gewichtsverteilung Oder Volumenverteilung durch 
konventionelle Siebmethoden nicht bestimmt werden kann, 
quantitativ bestimmt. werden. 

In beiden Methoden, d.h. bei der Bildanalyse unter Ver- 
wendung eines Mikroskops Oder mit Hilfe eines Coulter- 
Counters betragt der untere Grenzwert der feinen Teilchen, 
der gemessen werden kann, etwa l /xm. Im Fall von feinen Teil- 
chen von weniger als 1 fxm kann der Anteil der Verunreinigung 
durch die feinteiligen Bestandteile mit keiner der beiden Me- 
thoden bestimmt werden, jedoch enthalten feine Teilchen, die 
durch ubliche Atomisierungsniethoden hergestellt werden, kaum 
Teilchen einer GrdSe von weniger als 1 /im. Daher kann fur die 
Verteilung von feinen Teilchen durch numerische Messung der 
feinen Teilchen des Lotmittelpulver mit Hilfe der obigen Me- 
thoden die GroSe der feinen Teilchen auf 1 /im oder mehr limi- 
tiert werden. 
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Die numerische Verteilung der feinen Teilchen wird vor- 
zugsweise so geregelt, da6 der Gehalt an Lotmittelteilchen 
mit einer TeilchengroSe von 2 0 fim Oder weniger in dem 
Lotmittelpulver einer Zahl von 30% Oder weniger, voirzugsweise 
20% Oder weniger entspricht. Wenn der Gehalt an LStmittel- 
teilchen mit einer Teilchengrofie von 2 0 fim oder weniger den 
Zahlenwert von 30% (oder weniger) uberschreitet , . wird die 
Oberf lache dieses Lotmittelpulver pro Gewichtseinheit erhoht 
und es tritt leicht Oxidation ein, so daS die Schmelzeigen- 
schaften des Lotmittelpulvers beim Wiederauf schmelzen beein- 
trachtigt werden, wenn die Lotmittelpaste hergestellt wird. 
Da auSerdem das Lotmittelpulver leicht mit dem FluSmittel 
reagiert werden die Lagerbestandigkeit verkurzt und das Haft- 
vermogen bzw. die Klebrigkeit vermindert. 

Urn den Verunreinigungsanteil durch feine Teilchen in dem 
L6tmittelpulver zu vermindern, kann das Klassieren so durch- 
gefuhrt werden, daS der Klassierpunkt fur das Lotmittelpulver 
auf . einen hoheren Wert eingestellt wird als die angestrebte 
- Teilchengrofie und die Luf tklassierung und das Sieben des Lot- 
mittelpulvers wiederholt wird, bis der Verunreinigungsanteil 
durch feine Teilchen in dem Lotmittelpulver einen vorbestimm- 
ten Wert oder weniger erreicht, indem die Zuf uhrungsrate des 
Pulvers vermindert wird, so daS die feinen Teilchen leicht 
entfernt werden konnen oder kann durch Verwendung von 
NaSklassierung mit Hilfe eines Losungsmittels, ausgenommen 
Wasser, erfolgen. 

In dem erf indungsgemSS verwendeten Lotmittelpulver ist 
der Anteil an Lotmittelpulver mit einer TeilchengroSe, die 
der Sieboffnung zur Festlegung des oberen Teilchengr6£en- 
grenzwerts durch Sieben gleich ist oder weniger als diese ist 
90 Gew.-% oder mehr, vorzugsweise 95 Gew. -% oder mehr. 

Der Sauerstof f gehalt des erf indungsgemaS verwendeten 
Lotmittelpulvers ist vorzugsweise moglichst niedrig und wird 
auf vorzugsweise auf 500 ppm oder weniger und starker bevor- 
zugt 3 00 ppm oder weniger eingestellt, wodurch die Lagerbe- 
standigkeit und die Wiederauf schmelz-Eigenschaft der Lotmit- 
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telpaste verbessert werden. Urn den Sauerstof f gehalt in dem 
. Lotmittelpulver zu vermindern besteht eine wirksame MaSnahme 
darin, dafi die zur Herstellung des Ldtmittelpulvers verwen- 
dete Atomisierungs- bzw. Zerstaubungsstuf e unter der Bedin- 
gung einer sehr niederen Oxidation des Ldtmittelpulvers dur- 
chgefuhrt wird und daS das hergestellte Lotmittelpulver unter 
nur sehr wenig oxidierenden Bedingungen aufbereitet wird. So 
wird speziell die erwahnte Stufe vorzugsweise unter Stick- 
stoffgas oder Inertgas durchgefuhrt . 

Die Lotmittelpaste umfaSt hauptsSchlich ein FluEmittel 
und ein Lotmittelpulver, und der Wassergehalt der Lotmittel- 
paste betr&gt 0,5 Gew.-% oder weniger. Das FluSmittel umfaSt 
eine Harzkomponente, eine organische Saurekomponente , ein Re- 
duktionsmittel, eine organische Halogenverbindung, eine Lo- 
sung, ein thixotropes Mittel und dergleichen. 

Die organische Saurekomponente, die aus einem Ester 
einer organischen Saure und einem Katalysator zur Zersetzung 
des Esters besteht, in der FluSmittelkomponente gemafi der Er- 
findung entfernt wirksam oberf l&chliche Metalloxide auf der 
Leiterplatte und Oxide des Ldtmittelpulvers wahrend des Wie- 
derauf schmelz-Prozesses . Wenn jedoch eine groSe Menge des 
FluSmittels zugesetzt wird, urn eine groSe Menge an Oxiden und 
dergleichen zu.entfernen, reagiert uberschussiges FluSmittel 
wahrend der Lagerung mit dem Lotmittelpulver und beschleunigt 
gleichzeitig die Zersetzung der organischen Halogenverbin- 
dung, welche die andere wirksame Komponente in dem FluSmittel 
darstellt, so daS die Lotmittelpaste zersetzt wird. 

Als Ergebnis von weitreichenden Untersuchungen durch die 
Erfinder wurde die erf indungsgemaSe Lotmittelpaste speziell 
so entwickelt, daS sie uberlegene Lagerbestandigkeit und wie- 
derauf schmelz-Eigenschaf ten besitzt, was durch die Zugabe ei- 
nes Reduktionsmittels und einer organischen Halogenverbindung 
zu dem FluSmittel, welches eine Kombination aus einem Ester 
einer organischen Saure und einem Katalysator fur die Zerset- 
zung des Esters umfaSt, erreicht wird, wobei der organische 
Saureester als organische Saurekomponente wahrend der Lage- 
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.rung best&ndig in der Esterform verbleibt. AuSerdem wird 
durch Verwendung der Ldtmittelpaste zum Loten ermoglicht, we- 
gen der Verbesserung der Wiederauf schmelz-Eigenschaf ten der 
Verschiedenartigkeit von Leiterplatten und Teilen mit feinen 
Abstanden Rechnung zu tragen und es werden eine Lotmethode 
fur die Ldtmittelpaste, gelotete Leiterplatten und gelotete 
Verbindungen fur elektronische Teile zur Verfugung gestellt, 
wodurch das Ziel der Erfindung erreicht wurde. 

Erf indungsgemaS umfassen Beispiele fur Ester organischer 
Sauren als Verbindung, die bei der Wiederauf schmelz- Tempera- 
tur eine organische Saure freisetzt, Ester von verschiedenen 
aliphatischen Cafbonsauren, Ester von aromatischen Carbonsau- 
ren, Ester von aliphatischen Sulfonsauren und Ester von aro- 
matischen Sulfonsauren. 

Als Alkoholrest dieser Ester von organischen. Sauren wer- 
den Alkyl- und Aryl-Reste bevorzugt und besonders bevorzugt 
werden die tert-Butylgruppe, Isopropylgruppe und Isobutyl- 
gruppe, welche die Zersetzung des Esters erleichtern. Die 
'Verbindung kann ein Halogen enthalten. 

Zu spezifischen Beispielen fur diese Verbindung gehdren 
n- Propyl -paratoluolsulf onat , Isopropyl-paratoluolsulf onat , 
Isobutyl-paratoluolsulf onat , n-Butyl-paratoluolsulf onat , n- 
Propyl-benzolsulf onat , I sopropyl -benzol sulf onat , Isobutyl- 
benzolsulf onat, n-Propylsalicylat , Isopropylsalicylat , Iso- 
butyl salicylate n-Butylsalicylat , Isopropyl-4-nitrobenzoat , 
tert . -Butyl-4-nitrobenzoat, tert . -Butyl -me thacrylat, tert . - 
Butylacrylat , tert ♦ -Butylmalonat und tert . -Butylbromace tat . 

Unter diesen werden n- Propyl -paratoluolsulf onat f Isot 
butylsalicylat und tert . -Butylbromacetat besonders bevorzugt. 
Die zugesetzte Menge der Verbindung betragt 0,01 bis 
2 0 Gew.-%, vorzugsweise 0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das 
ge s amt e FluiSmi 1 1 e 1 . 

Der vorstehend genannte zersetzliche Ester einer organi- 
schen Saure zeigt per se geringe Zersetzlichkeit selbst bei 
der Temperatur des Wiederauf schmelzens und die Zugabe einer 
geringen Menge eines Katalysators fur die Zersetzung des 
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Esters ist daher wirksam, um die Zersetzung zu beschleunigen . 
Als Katalysator fur die Zersetzung des Esters ist jeder zer- 
setzliche organische Saureester wirksam, solange er die Zer- 
setzung bei der Temperatur des Wiederauf schmelzens zur Erzeu- 
gung von organischen Sauren beschleunigt . Auch Salze, 

k 

speziell ein Halogenwasserstof fsaure-Salz einer organischen 
Base, ist wirksam. 

Zu spezifischen Beispielen fiir Halogenwasserstof fsaure- 
f Salze einer organischen Base gehoren Halogenwasserstof fsaure- 

Salze von Aminen, wie Isopropylamin-hydrobromid, Butylamin- 
hydrochlorid und Cyclohexylamin-hydrobromid sowie 1,3- 
Diphenylguanidin-hydrobromid. 

Itn Hinblick auf das FluSmittel und die Lotmittelpaste 
gemaS der Erfindung kann die Lagerbestandigkeit der Lotmit- 
telpaste durch Verwendung eines Reduktionsmittels als Stabi- 
lisator in Kombination mit der vorstehend beschriebenen orga- 
nischen Saurekomponente merklich verbessert werden. 

Zu Beispielen fiir Reduktionsmittel gehdren Phenol-Ver- 
- b i ndungen , Pho spho r - Ve rb i ndungen , S chwe f e 1 - Ve rb i ndungen , 
Tocopherol und dessen Derivate, L-Ascorbinsaure und deren De- 
rivate # die in einem L6sungsmittel gelost werden konnen und 
normalerweise als Antioxidant ien fiir Harze und dergleichen 
eingesetzt werden. 

Spezifische Beispiele fiir. die Phenolverbindung umfassen 
Hydrochinon, Brenzcatechin, 2, 6-Di-tert . -butyl-p-cresol, 
Butylhydrbxyanisol, 2,2 1 -Methylen-bis (4 -methyl- 6- tert . -butyl - 
phenol) und dergleichen. 

Spezifische Beispiele fur Phosphorverbindungen umfassen 
Triphenylphosphit , Trioctadecylphosphit , Tridecylphosphit und 
dergleichen. 

Spezifische. Beispiele fur Schwef elverbi ndungen umfassen 
Diauryl-3 , 3 \ -thiodipropionat, Distearyl-3 , 3 1 -thiodipropionat , 
Dimyristyl-3, 3 1 -thiodipropionat und dergleichen. 

Das Tocopherol oder Tocopherolderivat bzw. L-Ascorbin- 
saure oder deren Derivat kann eine beliebige Verbindung sein, 
solange diese reduzierende Eigenschaf ten hat und in dem L6- 
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sungsmittel, beispielsweise diesen Estern, loslich ist* So 
konnen speziell gute Resultate erhalten werden, wenn 
Tocopherol oder ein Derivat davon und L-Ascorbinsaure Oder ■ 
ein. Derivat davon in Kombination verwendet werden. Das 
Mischungsverhaltnis. dieser Verbindungen liegt im Bereich von 
0,5:1 bis 1:0,5 (Gewichtsteile) und vorzugsweise bei etwa 1:1 
(Gewichtsteilen) . 

Diese Reduktionsmittel konnen entweder fur sich oder in 
Kombination eingesetzt werden. Die Menge des zugesetzten Re- 
duktionsmittels ist ausreichend, wenn sie grofi genug ist, die 
LagerbestSndigkeit der Lotmittelpaste zu gewahrleisten 
(speziell die Reaktion von Zn mit Halogen in einem Pb-freien 
Lotmittel zu verhindern) . Jedoch im allgemeinen wird das Re- 
duktionsmittel in einer Menge von 0,005 bis 20 Gew.-%, vor- 
zugsweise 0,01 bis 10 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge des 
FluEmittels eingesetzt. Wenn die zugesetzte Menge zu klein 
ist, wird die stabilisierende Wirkung nicht erreicht, wahrend 
bei. einer 20 Gew.-% uberschreitenden Zusatzmenge keine ver- 
'besserten Effekte, welcher der erhdhten Konzentration ent- 
sprachen, erreicht werden. Aus diesem Grund ist weder eine zu 
kleine, noch eine zu hohe Menge zu bevorzugen. 

Der Wirkungsmechanismus . des Reduktionsmittels ist nicht 

vollstandig aufgeklart, es wird jedoch angenommen, daS das 

* ■ 

Reduktionsmittel die Oxidation von Zn in der Lotmittelpaste 
unterdruckt und auSerdem als Akzeptor fur freies Halogen, das 
aus der halogenhaltigen Komponente abgespalteri wird, wirkt 
und somit durch Abfangen des Halogens wirksam dessen Reaktion 
mit dem Lotmittelpulver, speziell mit dem Zn in dem Lot- 
mittelpulver verhindert . Im Fall von Pb-enthaltendem Lot- 
mittel wird angenommen, daS der gleiche Effekt durch das 
Reduktionsmittel bewirkt wird. 

Erf indungsgemafi . wird eine organische Halogenverbindung 
in dem FluEmittei und in der Lotmittelpaste verwendet. Dafur 
konnen organische Halogenverbindungen eingesetzt werden, die 
normalerweise als FlulSmittel fur Lote. eingesetzt werden und 
um die Lotbarkeit und das Benetzungsvermogen der Lotmittel - 
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paste weiter zu verbessern, wird vorzugsweise eine organische 
Halogenverbindung verwendet, die wahrend der Lagerung der 
Lotmittelpaste stabil als organische Halogenverbindung vor- 
liegt, jedoch sich bei der Wiederauf schmelz -Temper a tur zer- 
setzt und aktiviert wird, speziell eine organische Bromver- 
bindung. 

Beispiele. ftir organische Bromverbindungen, die ein sol- 
ches Verhalten zeigen, umfassen Bromide von Benzylverbin- 
dungen mit einem Substituenten, der eine Alkylkette mit 10 
Oder mehr Kohlenstof f at omen enthalt, und polybromierte Ver- 
bindungen mit 4 oder mehr Bromatomen im Molekiil einer alipha- 
tischen oder alicyclischen Verbindung mit 10 oder. mehr 
Kohlenstof fatomen. Diese Verbindungen konnen in Kombination 
eingesetzt werden. 

Die Benzylbromid-Verbindung, die eine Alkylkette mit 10 
oder mehr Kohlenstof fatomen enth&lt, kann jede beliebige Ver- 
bindung sein, solange sie eine Bromverbindung ist, in welcher 
die Bindung zwischen der Alkylkette und dem Benzylhalogenid 
'chemisch stabil ist. 

Zu spezifischen Beispielen fxir diese Benzylbromid-Deri- 
vate gehoren Verbindungen wie 4-Stearoyloxybenzylbromid, 4- 
S t earyloxybenzylbromid , 4 - S t earylbenzylbromid , 4 -Bromme thyl - 
benzyl stearat, 4-Stearoylaminobenzylbromid und 2,4-Bisbrom- 
methylbenzylstearat . Weitere Beispiele umfassen 4-Palmitoyl- 
oxybenzylbromid, 4-Myristoyloxybenzylbromid, 4-Lauroyloxy- 
benzylbromid und 4-Undecanoyloxybenzylbromid . 

Die Polybromverbindung kann eine chemisch stabile funk- 
tionelle Gruppe, wie eine Carboxylgruppe, eine Estergruppe, 
eine Alkoholgruppe, eine Ethergruppe oder eine Ketongruppe 
enthalten. Die Polybromverbindung ist eine Verbindung, die 
vier oder mehr gebundene Bromatome enth§lt. 

Zu spezifischen Beispielen fiir diese Verbindungen gehd- 
ren 9 , lb, 12, 13 , 15, 16-Hexabromstearinsaure, Methyl - 
9, 10, 12, 13, 15, 16-hexabromstearat , Ethyl-9, 10, 12, 13, 15, 16- 
hexabromstearat , 9, 10, 12, 13-Tetrabromstearinsaure, Methyl - 
9, 10, 12, 13-tetrabromstearat,. Ethyl-9, 10, 12 , 13- tetrabrom- 
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stearat, 9 , 10, 12 , 13 , 15 , 16-Hexabromstearylalkohol, 9, 10, 12 , 13 - 
Tetrabromste.arylalkohol und 1, 2 , 5, 6, 9 , 10-Hexabromcyclo- 
dodecan. unter diesen Verbindungen werden Hexabromstearinsau- 
re und Hexabromcyclodecan bevorzugt. 

Weitere Beispiele umfassen Bromide, wie l-Brom-2- 
butanol , l -Brom- 2 -propanol , 3 - Brom- 1 -propanol , 3 -Brom- 1 , 2 - 
propandiol , 1, 4-Dibrom-2-butanol / 1, 3 -Dibrom- 2 -propanol, 2,3- 
Dibrom-l -propanol , 1, 4-Dibrom-2 , 3 -butandiol, 2 , 3 -Dibrom- 2- 
buten-1, 4-diol, 1 -Brom- 3 -methyl- l-buten, 1, 4-Dibrombuten, 1- 
Brom-i-propen, 2, 3-Dibrompropen, Ethyl -bromace tat, Ethyl-a- 
bromcaprylat , Ethyl-a-brompropionat , Ethyl -p-brompropionat, 
Ethyl -a-bromacetat, 2, 3-Dibrombernsteinsaure, 2-Brombern- 
steinsSure, 2, 2-Bromadipinsaure, 2, 4 -Dibromacetophenon, 1,1- 
Dibromtetrachlorethan, 1, 2 -Dibrom- 1-phenylethan und 1,2- 
Dibromstyrol und Verbindungen, die durch den Ersatz von Brom 
in diesen Verbindungen durch Chlor und Iod gebildet sind, die 
vorliegende Erfindung ist jedoch keinesfalls auf diese Bei- 
spiele beschr&nkt. 

Die zugesetzte Menge der organischen Halogenverbindung 
betrSgt in geeigneter Weise 0,02 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 
0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge des FluSmit- 
tels. ... 

Als Harzkomponente, die erf indungsgemaS dem FluSmittel 
und der Lotmittelpaste zugemischt wird, konnen iibliche Harze, 
die in bekannter Weise mit FluSmittel und Lotmittel kombi- 
niert werden verwendet werden, wie naturliches Kolophonium, 
disproportioniertes Kolophonium, polymerisiertes Kolophonium 
oder modif iziertes Kolophonium, synthetische Harze, wie Poly- 
ester, Polyurethane oder Acrylharze Oder dergleichen. 

Als Ldsungsmittel konnen Alkohole, Ether, Ester oder 
aromatische Ldsungsmittel verwendet werden, wie sie in kon- 
ventionellen Lot-FluEmitteln und Lotmittelpasten ublich sind. 
Zu Beispielen dafur gehoren Benzylalkohol, Butanol, Ethyl - 
cellosolve , Butylcellosolve , Butylcarbitol , Diethylenglycol- 
monohexylether, Propylenglycol-monophenylether, Dioctyl - 
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phthalat und Xylol. Diese Losungsmittel kormen einzeln oder 
in Form von Gemischen verwendet werden. 

Das zur Verbesserung der Druckeigenschaf t zugesetzte 
thixotrope Mittel kann eine anorganische Verbindung, wie 
feinteiliges Siliciumdioxid oder feinteiliges Kaolin, oder 
eine organische Verbindung, wie hydriertes Rizinusol oder ein 
Amid sein. 

Das erf indungsgemaSe FluSmittel kann, bezogen auf die 
Gesamtmenge des Flufimittels , 20 bis 60 Gew.-% einer Harzkom- 
ponente, 0,04 bis 2 0 Gew.-% eines thixotropen Mittels, 0,01 
bis 20 Gew.-% einer organischen Saurekomponente, 0,02 bis 
20 Gew.-% einer organischen Halogenverbindung, 0,05 bis 
20 Gew.-% eines Reduktionsmittels und zum restlichen Anteil 
ein Losungsmittel umfassen. Die erf indungsgemaSe L6tmittel- 
paste wird durch Vermischen yon 8 bis 14 Gew.-% des 
FluSmittels, bezogen auf die Gesamtmenge der Ldtmittelpaste, 
mit 86 bis 92 Gew.-% des Lotmittelpulvers, erhalten. Das 
Vermischen wird unter Verwendung einer bekannten. Vorrichtung, 
'wie mit Hilfe eines Planetenruhrwerks , durchgef uhrt . 

Bei der Herstellung und dem Kneten des Gemisches wird 
die Feuchtigkeit des Flufimittels oder die Feuchtigkeit in der 
Atmosphere geregelt, so daS der Wassergehalt der Lotmittel- 
paste vorzugsweise 0,5 Gew.-% oder weniger und starker bevor- 
zugt 0,3 Gew.-% oder weniger betr&gt. *Wenn der Wassergehalt 
in dear Lotmittelpaste 0,5 Gew.-% uberschreitet, kann die Ab- 
spaltung von Halogen aus dem Halogenwasserstof f s&ure-Salz der 
organischen Base beschleunigt werden und das gebildete Halo- 
gen kann mit dem Ldtmetallpulver reagieren. Der Wassergehalt 
ist daher vorzugsweise 0,5 Gew.-% oder weniger* 

Der pH-Wert der Lotmittelpaste wird vorzugsweise auf ei- 
nen vorbestimmten Bereich von 4 bis 9 und vorzugsweise 6 bis 
8 eingestellt, urn die Reaktion des Lotmittelpulvers und des 
Flufimittels zu hemmen. In diesem Fall konnen als Mittel zum 
Einstellen des pH-Werts beliebige Aminverbindungen, wie 
Alkanolamine, aliphatische primare, sekund&re oder tertiare 
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Amine, aliphatische ungesattigte Amine, alicyclische Amine 
und aromatische Amine, verwendet werden. 

Zu spezif ischen Beispielen fur Amine gehoren Ethanol- 
amin, Butylamin, Aminopropanol, Polyoxye thy len-oley lamin, 
Polyoxyethylen-laurylamin, Polyoxye thylen-stearylamin, 
Die thy lamin , Trie thy lamin , Me thoxypropy lamin , Dime thylamino - 
propylamin, Dibutylaminopropy lamin, E thy lhexy lamin, Ethoxy- 
propy lamin , E thy lhexy loxypropy lamin , Bispropylamin , I so - 
propylamin und Diisiopropylamin. 

Die verwendete Menge des Amins betragt vorzugsweise 0,05 
bis 20 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge des FluSmittels in 
der Lotmittelpaste. Wenn die verwendete Menge weniger als 
0,05 Gew,-% betragt, ist die Wirkung als Mittel zum Einstel- 
len des pH-Werts nicht zuf riedenstellend, w&hrend dann, wenn 
sie 20 Gew.-% uberschreitet, der pH-Wert im allgemeinen 9 
ubersteigt und auf die alkalische Seite verschoben wird und 
daruber hinaus das Problem auftritt, daS die Lotmittelpaste 
hygroskopisch wird. 

Um das Rosten des Kupfers des Leiters zu verhindern, 
konnen auSerdem Azole, wie Benztriazol, Benzimidazol oder 
Tolyltriazol dem Flufimittel zugesetzt werden. Die zugesetzte 
Menge des Rostinhibitors betragt vorzugsweise 0,05 bis 
20 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge .des FluSmittels.. 

Das FluSmittei kann in der Form eines fliissigen FluSmit- 
tels Oder als Lot mit einem FluSmittelkern angewendet werden. 
Wenn es als flussiges FluSmittei eingesetzt wird, kann es 
nach dem Verdunnen auf 40 bis 70 Gew.-% unter Verwendung von 
Isopropylalkohol als Losungsmittel eingesetzt werden. Wenn es 
als Lot mit FluSmittelkern eingesetzt wird, wird kein Lo- 
sungsmittel verwendet und die Materialien (unter AusschluS 
eines Losungsmittels) werden bei einer Temperatur, die hoher 
ist als der Erweichungspunkt von Kolophonium, gemischt und 
dann bei Raumtemperatur verfestigt, wodurch die Verwendung 
als Lot mit FluSmittelkern ermoglicht wird. 

Das FluSmittei und die Lotmittelpaste gemaS. der Erf in- 
dung werden in geeigneter Weise eingesetzt, wenn eine Leiter- 
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platte, wie ein Verbundprodukt hergestellt wird, indem eine 
gedruckte Leiterplatte und elektronische Teile verbunden wer- 
den. Bel dem Verfahren zur Anwendung des FluSmittels und der 
Lotmittelpaste und bei der Methode zur Herstellung eines Ver- 
bundprodukts fur elektronische Teile gemaS der Erfindung wird 
beispielsweise, im Fall der Lotmittelpaste, die Lotmittel- 
paste mit Hilfe eines Druckverf ahrens oder dergleichen auf 
den zu lotenden Bereich aufgetragen, dann warden elektroni- 
sche Teile darauf angeordnet und die gesamte Anordnung wird 
erhitzt, urn die Lotmittelteilchen zu schmelzen, und danach 
verfestigt, wodurch die elektronischen Teile auf die Platte 
aufgelfltet werden. 

Als Verbindungsmethode (Montagemethode) fiir die Platte 
und elektronische Teile kann beispielsweise eine SMT (surface 
mount technology) angewendet . werden . Bei der Methode des Auf- 
montierens wird die Lotmittelpaste durch ein Druckverf ahren 
auf den zu lotenden Bereich einer Platte, wie einer Leiter- 
platte, aufgetragen, elektronische Teile, wie Endteile (tip 
'parts) und QFP werden darauf angeordnet und die gesamte An- 
ordnung wird durch eine Heizquelle fur das wiederauf schmelzen 
erhitzt/ wodurch die elektronischen Teile auf die Platte auf- 
gelotet werden- Zu Heizquellen fur das Wiederauf schmelzen ge- 
horen HeiSluf tof en, Inf rarot-6f en, Kuhlgerate zum Loten, Vor- 
richtungen zum Lichtstrahl-Loten und dergleichen. 

GemaE der Erfindung erfolgt das Wiederauf schmelz -Verfah- 
ren in Abhfingigkeit von der Legierungszusammensetzung. im 
Fall eines Sn-Zn- Systems, wie. 91Sn/9Zn, 89Sn/8Zn/3Bi oder 
86Sn/8Zn/6Bi wird ein zweistufiges Verfahren von Vorheizen 
und Wiederauf schmelzen bevorzugt. Die Vorheiztemperatur be- 
trSgt 130 bis 180°C und vorzugsweise 130 bis 150°C und die 
Vorheizdauer betrSgt 60 bis 120 Sekunden und vorzugsweise 60 
bis 90 Sekunden. Die wiederauf schmelz -Tempera tur betragt 210 
bis 230°C und vorzugsweise 210 bis 220°C und die Wiederauf - 
schmelz-Dauer betrSgt 30 bis 60 Sekunden, vorzugsweise 30 bis 
4 0 Sekunden. Fiir andere Legierungszusammensetzung betr&gt 
ferner die Wiederauf schmelz -Temperatur +2 0 bis +50°C, und 
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vorzugsweise +2 0 bis +3 0°C, in Abhangigkeit von dem Schmelz- 
punkt der verwendeten Legierung, und die Vorheiztemperatur, 
die Vorheizdauer und die Wiederauf schmelz-Dauer liegen vor- 
zugsweise innerhalb der oben angegebenen Bereiche. 

Bei Anwendung der erf indungsgemaSen Lotmittelpaste kann 
der erwahnte Wiederauf schmelz-Prozess entweder unter Stick- 
stoff oder unter Luft durchgefuhrt werden. Wenn das Wieder- 
aufschmelzen unter Stickstoff durchgefuhrt wird, ist die Sau- 
erstqf f konzentration 5 Vol.-% oder weniger, vorzugsweise 
0,5 Vol.-%, wodurch die Benetzung der Platte, wie einer 
Leiterplatte, durch das Lotmittel im Vergleich mit dem 
Wiederauf schmelzen unter Luft verbessert wird und die 
Ausbildung von Ldtmittelkugeln verhindert wird. Somit kann 
die Lotmittelpaste unter stabilen Bedingungen verarbeitet 
werden. 

* 

Das oberf lachliche Aufmontieren wird durch Abkuhlen der 
vorstehend beschriebenen Platte f ertiggestellt . Bei der 
Methode zur Herstellung von elektronischen Teilen, die auf 
' eine Platte aufgelotet sind, mit Hilfe der Aufmontier-Methode 
konnen die elektronischen Teile auf beide Seiten der. Platte, 
wie einer gedruckten Leiterplatte aufgelotet werden. Die 
elektronischen Teile, die im Zusammenhang mit der erfindungs- 
gemaSen Lotmittelpaste verwendet werden konnen, sind LSIs, 
Widerstande, Kondensatoren, Transistoren, Induktoren, Filter, 
Oszillatoren und dergleichen, die Erfindung ist jedoch 
keinesfalls auf diese Beispiele beschrankt. 

Erf indungsgemaS werden bessere Loteigenschaf ten er- 
reicht, wenn die erf indungsgemaSe Lotmittelpaste mit Hilfe 
einer SMT-Methode (Methode des oberf lachlichen Aufmontierens) 
auf die Leiterplatte aufgetragen wird (vgl. ungeprufte japa- 
nischen Patentanmeldung, erste Verof f entlichung, Hei 7-7244) 
nachdem ein klebriger Film durch chemische Reaktion nur auf 
einer vorbestimmten Oberf lache der Platte (beispielsweise ei- 
ner vorbestimmten Oberflache eines metallischen Stromkreises 
der gedruckten Leiterplatte) ausgebildet wird, das Lotmit- 
telpulver auf den klebrigen Film aufgebracht wird, so dafi es 
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darauf haftet, das FluSmittel darauf aufgetragen wird und ein 
Wiederauf schmelzen durch Erhitzen auf die Schmelztemperatur 
des Lotmittels und Ausbilden der Lotmittelperlen auf der 
Leiterplatte vorgenommen wird. 

Durch Verwendung des FluSmittels und einer das FluSmit- 
tel enthaltenden. Lotmittelpaste konnen erf indungsgemafi die 
Eigenschaf ten, wie die Wiederauf schmelz- Eigenschaf t, Lotbar- 
keit, Berietzung des zu lotenden Metalls und die Druckeigen- 
schaft verbessert werden. Ferner wird die Ausbildung von Lot- 
mittelkugeln beim Wiederauf schmelzen vermindert und das FludS- 
mittel und die Lotmittelpaste konnen fur Pb-freie Lotlegie- 
rungen eingesetzt warden. Daruber hinaus wird erf indungsgemaS 
ein Verbundprodukt fur elektronische Teile mit feinen Abstan- 
den erhalten, beispielsweise eine Montage-Leiterplatte mit 
feinen Abstanden, indem die Pb-freie Lotlegierung verwendet 
wird, so. da£ die Umweltverschmutzung durch Abf&lle vermindert 
wird. Ferner kann der vielfalt von Teilen Rechnung getragen 
werden und es konnen Leiterplatten hergestellt werden, deren 
Teile ausgezeichnete Lebensdauer besitzen. 

Die Erfindung wird nachstehend unter Bezugnahme auf Bei- 
spiele ausfuhrlicher beschrieben, jedoch soli die Erfindung 
nicht auf diese Beispiele beschrcinkt sein. 

* 

* * 

Beispiele 

(1) Numerische Verteilung der feinen Teilchen im Lotmittel- 
pulver 

Ein von Coulter Inc. hergestellter Coulter-Counter 
(multi-sizer Typ II) wurde verwendet, um die zahlenmafiige 
verteilung von feinen Teilchen im Lotmittelpulver zu bestim- 
men. Die Dispersion wurde durch Dispergieren von 1 g des Lot- 
mittelpulvers in 100 ml NaCl-Elektrolytlosung (Konzentration 
1%) hergestellt, diese wurde dann in einen Detektor mit einem 
Detektorrohr mit einer PorengroSe von 400 /an gegeben und die 
zahlenmafiige Verteilung von feinen Teilchen mit einer Grofie 
von 1 fim oder mehr in dem Lotmittelpulver wurde bestimmt. 
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(2) Sauerstof fkonzentration 

Eine Sauerstof f-Analysevorrichtung (Inf rarot-Absorp- 
tionsanalyse) hergestellt von Reco Co., wurde zur Messung der 
Sauerstof fkonzentration verwendet . 

(3) Feuchtigkeit 

Nach der Herstellung der Lotmittelpaste wurde die Feuch- 
tigkeit in der Paste mit Hilfe der Karl Fischer-Methode ge- 
messen. Dabei wurde die Paste. in eine Feuchtigkeits-Verdamp- 
fungsvorrichtung (ADP-3 51, hergestellt von Kyoto Denshi Kogyo 
K.K. ) gegeben, durch Erhitzen auf 150°C verdampft und in eine 
Feuchtigkeit smefivorrichtung nach Karl Fischer (MKC-210, her- 
gestellt von Kyoto Denshi Kogyo K.K.) unter Verwendung von 
Stickstoff als Tragergas eingeleitet. Dabei wurde die Feuch- 
tigkeit in dem Dampf gemessen. 

(4) . pH-Wert 

Die L6sung wurde durch Aufloseh von 4 g des Flufimittels 
in einem Gemisch von 50 ml Toluol, 49,5 ml Isopropylalkohol 
und 0,5 ml Wasser hergestellt und dann wurde der pH-Wert mit 
Hilfe einer pH-Messyorrichtung gemessen. Im Fall der Lotmit- 
telpaste wurde der Messung eine Menge der Lotmittelpaste ent- 
sprechend 4 g des Flufimittels unterworfen. 

(5) Lagerbestandigkeit der Lotmittelpaste 

Die Lagerbestandigkeit wurde mit Hilfe eines Beschleuni- 
gungstests bestimmt, bei dem die Lotmittelpaste hergestellt 
und dann 7 Tage bei 25 °C aufbewahrt wurde, wonach die Zer- 
setzungsrate der organischeh Halogenverbindung unmittelbar 
nach der Herstellung der Lotmittelpaste und die Menge des ge- 
bildeten Wasserstof f es gemessen wurden. Die Bedingungen des 
Beschleunigungstests bei dieser Bestimmung entsprechen etwa 
einer dreimonatigen Kaltlagerung bei 5°C. 

Die zersetzungsrate der organischen Halogenverbindung 
wurde durch ionenchromatographie gemessen, nachdem 1 g der 
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Paste mit 5 ml Chloroform zur Aufldsung der Flufimittelkompo- 
nente geruhrt worden war und danach die Halogenionen mit 
10 ml reinem Wasser aus dem Flufimittel extrahiert worden 
waren . 

Die Mehge des gebildeten Wasserstoffs wurde gemessen, 
indem 50 g der hergestellten Lotmittelpaste in ein Testrohr 
mit einem Volumen von 100 ml gegeben wurden, das Testrohr mit 
einem Siliconkautschukstopf en verschlossen wurde, sie dann 7 
Tage bei 25°C gelagert wurde, der Dampf durch den Kautschuk- 
stopfen entnontmen und danach der Gas chroma tographie unterwor- 
fen wurde. Dabei wurde die Wasserstof fkonzentration gemessen. 

(6) Beobachtung von Poren (Hohlraumen) (Lotvermogen) 

Eine 150. /zm dicke Metallmaske wurde auf eine Kupfer- 
pl&tte von 60 mm im Quadrat aufgelegt, 6 mm (Durchmesser) x 6 
Muster wurden auf g : edruckt , die Platte wurde dem 
Wiederauf schmelzen an der Umgebungsluf t unterworfen und die 
Kupferplatte wurde mit einer Schneidvorrichtung zusammen mit 
-dem Lotmittel in Abschnitte zerteilt. Der Lotmittel-Anteil 
wurde durch ein Mikroskop beobachtet und der Zustand der 
Bildung von Hohlraumen wurde untersucht . In 6 Mustern wurden 
Poren einer Grofie von 10 fim oder mehr gemessen. Wenn die 
durchschnittliche Zahl . von Poren einer GroSe von 10 ptm oder 
mehr in einem Muster zwei betrug, wurde die Probe verworfen. 

(7) Druckeigenschaf t 

Die Druckeigenschaf t wurde unter Anwendung von JIS Z- 
3284, M3 im Anhang 5 gemessen (Musterkonf iguration : Poren- 
breite 0,25 mm, Lange 2,0 mm und Abstand 0,50 mm) und die 
Auswertung erfolgte durch Beobachten mit Hilfe eines Stereo- 
mikroskops . Wenn Dunnerwerden oder das Brechen von Blocken 
(pad breakage) auftraten, wurde die Probe verworfen, selbst 
wenn es sich nur urn einen Block handelte. 



(8) Klebrigkeit 
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Die Klebrigkeit wurde mit Hilfe eines Klebrigkeit-Pruf - 
gerats vom Typ. Malcolm bestimmt. Zur Bestimmung der Klebrig- 
keit wurde die Lotmittelpaste unter Verwendung einer Metall- 
maske auf eine Glasplatte aufgedruckt, wobei 5 kreisf ormige. 
Muster mit einem Durchmesser von 6,5 mm und einer Dicke von 
0,2 mm gebildet wurden. Nachdem die Muster 3 Stunden lang bei 
25°C und 50% Peuchtigkeit stehen gelassen worden war, wurde 
eine Mefi- Sonde an einem Muster befestigt, ein Druck bis zu 
50 g bei einer Geschwindigkeit von 2 mm/sec angelegt und dann 
wurde die Belastung gemessen, die erforderlich war, urn das 
Muster bei einer Geschwindigkeit von 10 mm/sec und innerhalb 
von 0,2 Sekunde nach oben zu ziehen/abzuschalen. Eine durch- 
schnittliche Belastung, die sich aus 5 Messungen nach dieser 
Methode ergab, von 100 g oder daruber, wurde als brauchbar 
bewertet . 

(9) Lotmittel-Kugel 

Diese Eigenschaft wurde gemaS JIS Z-3284 bewertet- Die 
' Ldtmittelpaste wurde unter Verwendung einer Metallmaske auf 
eine Aluminiumoxid-Testplatte aufgedruckt, wobei 4 kreisfor- 
mige Muster mit einem Durchmesser von 6,5 mm und einer Dicke 
von 0,2 mm ausgebildet wurden. Die Aluminiumoxid-Testplatte 
wurde 1 Minute bei 150°C getrocknet, auf 235°C erhitzt, urn 
das Lotmittel auf der Tafel zu schmelzen, und danach wurde 
die Platte horizontal innerhalb von 5 Sekunden herausgezogen. 
Die Platte wurde solange in der horizontalen Lage belassen, 

bis das Lotmittel auf der Platte verfestigt war und danach 

' ( 

wurde das Aussehen des Lotmittels durch ein VergrdSerungsglas 
mit 20facher Vergr&Eerung beobachtet und die Bildung von Lot- 
mittelteilchen (Lotmittel-Kugeln) im Randbereich wurde durch 
ein VergroSerungsglas mit SOfacher VergroSerung uberpruft. 
Der Zustand der Bildung von Lotmittel-Kugeln wurde gemaS dem 
JlS-Standard bestimmt, wobei 3 oder weniger als ungeeignet 
bewertet wurde. 

( 10 ) NaS-Spreiteigenschaf t 
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Die NaS-Spreiteigenschaf t wurde gemafi JIS Z-32 84 be- 
stimmt. Die Lotmittelpaste wurde unter Verwendung einer 
Metallmaske auf eine Kupfer- oder Messing-Testtaf el aufge- 
druckt, so daS 4 kreisf ormige. Muster mat einem Durchmesser 
von. 6,5 mm und einer Dicke von 0,2 mm ausgebildet wurden . Die 
Kupfer- oder Messing-Testtaf el wurde 1 Minute bei 150°C ge- 
trocknet, auf 235 °C erhitzt, urn das Lotmittel auf der Tafel 
zu schmelzen, wonach die Platte innerhalb von 5 Sekunden 
horizontal herausgezogen wurde. Die Platte wurde solange im 
horizontalen Zustand belassen, bis das Lotmittel auf der 
Platte verfestigt war, wonach die NaS-Spreiteigenschaf t des 
Lotmittels beobachtet wurde. Die NaS-Spreiteigenschaf t wurde 
gemaS dem JIS 2-3284-standard bestimmt, wobei 3 oder weniger 
als ungeeignet bewertet wurde. 

■ 

Beispiele 1 bis 17, Vergleichsbeispiele 1 bis 4 
Herstellung des FluSmittels und der Lotmittelpaste 

FluSmittel wurden hergestellt, indem 17,5 Gew.-% polyme- 
' risiertes Kolophbnium und 27,5 Gew.-% disproportioniertes 
Kolophonium als Harzkomponenten, 6 Gew.-% hydriertes Rizi- 
nusol als thixotropes Mittel, 0,5 Gew.-% t-Butylacetat , t- 
Butylmalonat , i-Butylbenzoat , n-Propyl-paratoluolsulf onat , i- 
Butylsalicylat , i-Butyllaurat oder t-Butylbromacetat als 
Ester einer organischen SSure, 0,08 Gew.-% Cyclohexylamin- 
hydrobromid oder 1 , 3 -Diphenylguanidin-hydrobromid als Kataly- 
sator fur die Esterspaltung, 3,5 Gew.-% Hexabromcyclododecan, 
Hexabromstearinsaure, Tietrabromstearins&ure, 2, 2-Dibrom- 
adipinsaure, t-Butylbromacetat oder 2 , 3-Dibrombernsteinsaure 
als organische Halogenverbindung, 1,0 Gew.-% Hydrochinon, 
Triphenylphosphit , Tocopherol , L- Ascorbyl - 2 , 6 -dipalmi tat , 
Trioctadecylphosphit, Distearyl-3 , 3 ' - thiodipropionat oder ein 
Gemisch von Tocopherol und L-Ascorbyl-2 , 6 -dipalmi tat im Ver- 
haltnis von 1:1 Gewichtsteilen als Reduktionsmittel , 2 Gew.-% 
Triethylamin als Mittel zum Einstellen des pH-Werts, 1 Gew.-% 
Tolyltriazol als Rostinhibitor und Propyl englycolmono- 
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phenylether als Losungsmittel in einer Menge entsprechend dem 
auf 100 Gew.-% fehlenden Anteil vermischt wurden. 

Zu 11 Gew.-% jedes FluSmittels wurden 89 Gew.-% Pb-frei- 
es 89Sn/8Zn/3Bi-L6tmittelpulver mit einer TeilchengroSe von 
20 bis 45 fim (Gehalt an Teilchen einer GroSe von 45 fiva oder 
weniger: 97 Gew.-%) mit einer zahlenmafiigen Verteilung von 
feinen Teilchen, die in Tabelle 2 gezeigt ist, zugesetzt und 
in einem Planetenmischer geknetet, wobei 3 kg der 
Lotmittelpaste hergestellt wurden. Die Mischungskomponenten 
sind in Tabelle 1 gezeigt, die zahlenmaSige Verteilung von 
feinen Teilchen in dem verwendeten Ldtmittelpulver, die 
Sauerstof f konzentration in dem Ldtmittelpulver , der 
Feuchtigkeitsgehalt der L6tmittelpaste und der in dem 
FluSmittel gemessene pH-Wert sind in Tabelle 2 gezeigt. 

Herstellung der Verbindung von Leiterplatte und elektroni- 
schen Teilen 

Als Methode zum Aufmontieren wurde die SMT-Technik 
' (Methode zum oberf lachlichen Aufmontieren) eingesetzt. Ldt- 
mittelpasten der Zusammensetzungen gemaS Beispielen 1 bis 17 
und Vergleichsbeispielen 1 bis 4 wurden auf eine Leiterplatte 
aufgedruckt, und ein LSI , ein Chip -Wider stand und : ein Chip- 
Kondensator wurden auf die Lotmittelpaste gelegt und durch 
Erhitzen der Anordnung mit -Hilf e einer Heizquelle zum 
Wiederauf schmelzen verlotet. Als Heizquelle zum 
Wiederauf schmelzen wurde ein HeiSluftofen verwendet . 

Das Wiederauf schmelzen wurde unter folgenden Bedingungen 
durchgef iihrt : Die Vorheiz tempera tur betrug 130°C, die Vor- 
heizdauer betrug 8 0 Sekunden, die Maximal temperatur des Wie- 
derauf schmelzens war 22 0°C und die Wiederauf schmelzzeit bei 
2 00°C oder dariiber betrug 50 Sekunden. 

Die Eigenschaf ten der hergestellten gedruckten Leiter- 
platten und der verwendeten Lotmittelpaste wurden mit Hilf e 
der vorstehend beschriebenen Mefimethoden bestimmt. Die Mefier- 
gebnisse sind in Tabelle 3 gezeigt. 
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In Beispielen 1 bis 17 konnte die Bildung von Wasser- 
stoff auf 3% oder weniger unterdruckt werden und die Ausbil- 
dung von HohlrSumen noch starker verhindert werden, wenn die 
Menge der zugemischten organischen Halogenverbindung auf 
3,5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge des FluEmittels, 
festgelegt wurde und die Menge des zugesetzten 
Reduktionsmittels auf 1,0% verandert wurde. 

AuSerdem wurden ein FluSmittel und eine Lotmittelpaste 
unter Verwendung eines Pb-freien Lotmittelpulvers der Zusam- 
mensetzung 91Sn/9Zn oder 8 6Sn/8Zn/6Be hergestellt und deren 
. Eigenschaf ten wurden mit Hilfe der gleichen Methoden be- 
stimmt, wobei die gleichen Ergebnisse erhalten wurden . 

Die Zusammensetzung der Lotmittellegierungen nach dem 
Wiederauf schmelzen gemaS Beispielen 1 bis 17 und die Zusam- 
mensetzungen der Lotmittellegierungen von konventionellen Sn- 
Pb-L6tmittelpasten. wurden verglichen. Dabei zeigte sich, daS 
im Fall der Sn-Pb-Systeme sehr grobe Kristalle in einer Umge- 
burig mit hoher Tempera tur wuchsen, wahrend das Wachstum von 
' groben kristallen vermindert wurde, wenn das FluSmittel und 
die Legierungen des Sn-Zn-Systems gemaS der Erfindung verwen- 
det wurden. Damit wurde bestatigt, daS die mechanischen Ei- 
genschaften des Lotmittels verbessert und die Lebensdauer der 
montierten Leiterplatte verbessert wurde. 

Industrielle Anwendbarkeit 

Durch Verwendung des Lotmittelpulvers und des FluSmit- 
tels gemafi der vorliegenden Erfindung wird die Reaktion zwi- 
schen dem Lotmittelpulver und dem Flufimittel stark unter- 
druckt und es wird eine sehr ausgezeichnete Lagerbestandig- 
keit erfolgreich ausgebildet. Insbesondere kann die erfin- 
dungsgemSSe Lotmittelpaste die Lagerbestandigkeit selbst im 
Fall einer Pb-freien Lotmittelpaste . stark verbessern, von der 
bisher angenommen wurde, dafi sie schlechte Lagerbestandigkeit 
besitzt, wodurch ihre Wirksamkeit bestStigt wird. 

Durch die Entwicklung der erf ihdungsgemaSen Lotmittel- 
paste konnen auSerdem Leiterplatten mit feinen AbstSnden der 
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aufmontierten Teile, eine Lotmethode fur eine Leiterplatte 
mit verschiedenen entsprechenden Teilen, eine gelotete Lei- 
terplatte, eine Lotmethode zur Verbindung einer Leiterplatte 
mit elektronischeri Teilen und das entsprechende 
Verbiindprodukt zur Verfugung gestellt werden . 



>ISDOCID: <DE 



19983067T1 I > 



BNS oaae 30 



DE199 83 06 7 T1 



• • * • 

• • • 
• • •• 



« • « • • • * 

« • 4 • • 

• • •*• • 

• • 



• « 
« • • • 



- 30 - 



"55 

03 



t7) 

LU 

N 



cu 

CO 

ca 

I 



N 







1 t— 


u 


CO 


m 


CD 


00 


X 






X 


• 


» 

c 


c 


1 c 


E 


E 


1 E 


E 


a: 


— 


CTJ 


a 








'I 


a> 


a> 














o 


o 


O 


o 


o 


o 


o 


u 


3* 




>* 




O 


O 


a 


Ol 



ml gd 



CD 

o 

"E 
ca 

2> £ 
o 

X0 

09 (0 

c 

CD 
t_ 
jD 

CO 

LU 



iS 
IS 
o 
jp 



CD 



CD 

E 

CO 
CD 

or 



o 

2 
•a 



• ■ ™ 



C 
T3 



E 
as 



an 



c 

CD 



_05| 
>J 

CD 

sz 

CLl 



a. 

bi a 



CD 
O 

o 

a 



E 

CD 



CO 



a 

a 



E 

si 

CD 

u 
>>\ 

a 



m I cd 



CQ 
X 



E 

iS 

CD 



E 

(U 
CD 



co j to I flj 



i2 
o 

>>l 

a 



JO 

a 
O 



c 

CD 

a. 
Q 



<D 


CD 


I 0 


C 












o 


o 


o 



eg 

ca I co <d 

ol o 

o | n I ca 

ca J= E 

El CD I Jr 

— SI s 

ml m, 



CO 

c 

JO 

o 

_3 

o 
(LI 

I 

£ 

CL 



ca 
c 

JO 

o 



ca 
c 

JO 

o 



ca I ca I co 

O | O j o 



ca I J2 

I— I Q 



CP 
JO 



>*l 

a. I 
o 



m I j. 



m 

• 



Q. 



Q_ 

i 



jo 
o 



Q- 

e 

D_ 
i 



jo 
o 



I 

a. 

e 

CL 
i 



co 
o 



a. I 

co 
o 



ol t| - 



"a . 



CD 



CD 
CLl 



s 

CD 



o 
o 
o 



CD 



03| 



T5 



i i 

O CD 
CO 



CO 

o 

CD 

■a 
o 

T3 
O 



o 
o 
E 
2 

-Q 
CO 
X 
CD 



JD 

Q. 

JO 

CD 
CD 



ca 



CO 
Q_| 

I 

CO 

cm" 

I 

■e 

o 
o 

CO 

< 

I. 



o 

CD 

Q.I 
O 

o 
o 



CO 

o 



o 

CD 

ca 

a 
o 
*c 



ca 
c 
o 



T3 
O 



i 

CO 

co" 

i 

2r| 

CO 

to 
O 



2 

CD 



O 
O 
O 



£ 

CD 

a. 
o 
o 
a 
I— 



s 

CD 

o 

o 

o 
>%l 
o 

E 
o 

CO 
X 
CD 



c 
co 
o 

<D 
T3 
O 

*a 
_o 

o 
o 
E 
2 

JD 
CO 
X 
CD 



C 

s 

CD 
TJ 
O 

~o 
a 

o 

o 

E 
o 

5 

CD 



CD 



<P 
CO 



ca 
oj 

to 
E 
2 

JO 
CO 
X 
CD 

X 



CD 
i 

=3 

:05 
CO 



ca 
a> 

to 

E 
o 

u 
JO 

s 

CD 

X 



CD CD 



CD I CD 



CO 

c 
ca 

CD 

to 

E 
o 

w 

JQ 
CO 
X 

a> 
X 



3 
SO 
CO 



CO 

to 

E 
o 
*— 

2 



CM CO 



m co 



co 



so 

CO 



-a 
ca 

E 

o 
<_ 

JO 

b 

CM 

cm" 



ca 

"cd 
a 
co 

E 

o 
(_ 

i 



m 

• 



£ 

3 

xa 

CO 

c 
£ 

to 

E 

CD 
jQ 

E 
2 

• 

Q 
i 

co 

CM 



+ 

2 

CD 



O 
O 
O 



CO 
^— » 

E 

CO 



-a 
i 

CO 

cm" 

I 

>> 

o 
c 
co 

< 



CD 


CD 


CD 


C 


C 


c 








o 


a i 


o 



CD 



xa 

CO 

c 

ca 
a> 

to 

E 

£ 

S; 

CD 



CM. 



CD 
k* 

3 

40 

CO 

c 

CO 

a> 

CO 

E 

2 

XJ 
CO 
X 
CD 



o 


2 


2 








CD 


CD 


CD 








Q_ 




a. 


O 


ol 


o 


a 


o 


o 


o 




o 




HI 





CO 



I 

xa 

CO 

c 

CO 

a> 
to 
E 
2 

_a 
ca 
x 

CD 



CD 
3 

xo 

CO 



CO 
CD 

CO 

E 
2 

-O 
CO 

x 

CD 



in 



NSDOOIO: <OR 



1«»?IMOfi7T1 I > 



9 



i 

*• t 





















CO 
















X 
















■ 
















T3 

• MM 














CD 


e 










CD 


1 CD 1 


C 


co 










1 C 




















o 


Diphenylg 




- 


o 


o 


1 ° 


o 1 










• 








- 


"co 




■ 






1 






c 
















a 
















































CO 
















o 














CD 








CD 


CD 


I <U 


CD 




o 
















6l 

a. 

2 

a. 

i* 
e 














O 




■ 


o 




o 

• 


1 




i 

co 
















CN 
i 
















>* 
















e 
















o 
















o 














CD 


CO 

< 


mita 




CD 


03 


CD 


CD I 




















pal 












8 


+ 




O 


O 


O 


O 1 


o 


2 














Tocophe 
























CD I 


CD 
u. 1 


CD 1 


cu 


1 






§ 


3 1 
















XQ 1 




*o| 


:C0 
co 


CO 






CO 


CO 1 


CO J 


CO 1 






c 


c 1 




c 


earin 


c 






a> 


CD 


'53 1 


*CD 


ear 






isai 


rnsl 


msi 


msi 


amst 


Dmst 






CD 


CD 


CD 


CD 


















£ 


e 


£ 




u 








o 


o 


« 1 


P 


exafc 


exat 






-Dlbi 


-Dibi 


-Dibi 


-Dibi 


X 


X 




spiel 

i 


CO 
CN 


CO 1 
CN I 


CO I 
CNI 


CO 

cn] 








CD 
















n 
















CO 


























CO 






o 




CN 1 


col 










Vergle 







ISDOCID:<DE 19983067T1 I > 



M '■ 



BNS oaae 32 



DEI 99 83 0B7T1 



• • • •••• 

• ••• •! 

♦ • * • • ••• • • • 

•••••• • • 



- 32 - 



Tabelle 2 





Numerische Verteilung von feinen 


Sauerstoff- 


Feuchtig- 




j 


I Teilchen in dem LOtmittelpulver 


. gehaft 


keit 


I pH-Wert 


Beispiel 


I (%-Zahlen) 


(ppm) 


(Gew.-%) 






| 10(jmoderwenger 


20 Mm oderwen'ger 






1 


15,0 


28.8 


160 


0,19 


8,5 


J 2 


10,2 


14,5 


132 


0,13 


I 5,0 


3 


18.3 


27.1 


208 


0,45 


I 5,0 


4 


12,8 


18,3 


154 


0,32 


6,0 


.5 


16,4 


25,1 


183 


0,22 


| ■ 6,0 


6 


13,8 


20,1 


156 


I 0,16 


I 5,5 


7 


16,8 


24,3 


196 


I 0,29 


4,5 


8 


11.4 


16,8 


129 


0,36 


5,5 


9 


13,8 


19,1 


163 


0,34 


6,0 




16,8 


25.6 


221 I 


0,42 


6,5 j 




18,1 


28,1 


251 I 


0,40 


4,5 I 


I 12 I 


10,8 


15,1 


130 


0.11 I 


7.5 I 


13 


19.3 


29,1 


495 


0.51 


3,7 I 




19.2 


29,5 


142 I 


0,42 I 


3,5 I 




11,0 


16,5 


205 I 


0,48 


6,0 I 


16 


19.1 


29,9 


495 [ 


0,11 I 


8,5 I 


I 17 I 


15.4 


29,4 


485 I 


0,49 I 


3,7 | 



Verrjleichsbeispfel 



I 1 


20,3 


45,1 


290 


0.60 


6.0- 


I 2 


22,0 


50,0 


520 


0.61 


5.5 I 


3 


• 

19,9 


49,3 


400 


0,70 


3,1 I 


I 4 


20,1 


60,0 


540 


0,55 


3.8 | 
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ZUS AMMENFAS S UNG 



Durch die Erfindung werden ein . Flufimittel , eine Lotmit- 
telpaste und ein Ldtmittelpulver. zur verfugung gestellt, die 
jeweils ausgezeichnete Lagerbestandigkeit und Wiederauf- 
schmelz-Eigenschaf t besitzen. Die Erfindung betrifft weiter- 
hin ein Lotverf ahren, eine gel6tete Leiterplatte und ein ver- 
bundprodukt aus einer Leiterplatte und elektronischen Teilen, 
welche der Tendenz zur Bearbeitung mit feinen Abstanden und 
zur. Erzeugung von diversif izierten Teilen Rechnung tragen. 
Das Ldtmittelpulver enthSlt Ldtmittelteilchen mit einer Ver- 
teilung, in der die Anzahl der Teilchen mit einem Teilchen- 
durchmesser von 20 /xm oder weniger 30% Oder weniger betrAgt, 
und deren Sauerstof f gehalt 500 /zm Oder weniger ist. Ein FluS- 
mittel fur eine Lotmittelpaste enthalt eine organische Saure- 
komponente, die aus einem Ester einer organischen Saure und 
einem Katalysator fur die Esterspaltung besteht, eine orga- 
nische Halogenverbindung, ein Reduktionsmittel und ein Mittel 
zum Einstellen des pH-Werts. Die Ldtmittelpaste umfaSt haupt- 
sachlich ein FluSmittel und ein Ldtmittelpulver und besitzt 
einen Wassergehalt von 0,5 Gew.-% oder weniger. 
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Patentanspruche 

1. Lotmittelpulver mit einer Teilchengr6Sen-Verteilung, in 
der die Anzahl von Teilchen mit einem Teilchendurchmesser von 
2 0 /zm Oder weniger 3 0% oder weniger betragt. 

2. Lotmittelpulver nach Anspruch l f dessen Sauerstof f gehalt 
5 00 ppm oder weniger betragt.. 

3. Lotmittelpulver nach Anspruch l oder 2, welches Sn und 
Zn oder Sn und Ag enthalt. 

4. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste, die eine . organische 
Sfiureikomponente , welche aus einem Ester einer organischen ' 
ScLure und einem Katalysator zur Esterspaltung besteht, eine 
organische Halogenverbindung und ein Reduktionsmittel ent- 
halt . 

<• 

5. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste nach Anspruch 4, wo- 
bei der Katalysator fiir die Esterspaltung ein Halogenwasser- 
stof f sauresalz einer organischen Base ist. 

6. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste nach Anspruch 4 oder 
5, wobei die organische Halogenverbindung mindestens eine 
Verbindung aus der Gruppe von Benzylbromidverbindungen, die 
einen Substituenten mit einer Alkylkette mit 10 Oder mehr 
Kohlenstof f atomen und Polybromverbindungen, die eine Fettsau- 
regruppe oder eine Gruppe einer alicyclischen Verbindung mit 
10 oder mehr Kohlenstof f atomen enthalt en, wobei die Polybrqm- 
verbindung 4 oder mehr Bromatome im Molekul enthalt, umf aSt . 

7. FluEmittel fur eine Lotmittelpaste nach einem der An- 
spruche 4 bis 6, wobei das Reduktionsmittel mindestens eine 
aus der aus Phenolen, Phosphorverbindungen, Schwef elverbin- 
dungen, Tocopherol, Tocopherolderivaten, L-Ascorbinsaure und 
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L-Ascorbinsaurederivaten bestehenden Gruppe ausgewahlten 
Verbindungen ist. 

V 

8. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste nach einem der An- 
spruche 4 bis 6, wobei das Reduktionsmittel eine Kombination 
aus mindestens einer Verbindung aus der Gruppe Tocopherol und 
Tocopherolderivate mit mindestens einer Verbindung aus der 
Gruppe L-Ascorbins&ure und L-Ascorbinsaurederivate ist. 

9. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste nach einem der An- 
spriich.e 4 bis 8/ welches, bezogen auf die Gesamtmenge des 
FluSmittels, 0,01 bis 20 Gew . - % einer organischen Saurekompo- 
nente> 0,02 bis 20 Gew.-% einer organischen Halogenverbindung 
und 0,0.5 bis 20 Gew.-% eines Reduktionsmittels enthS.lt. 

10. FluSmittel fur eine Ldtmittelpaste nach einem der An- 
spruche 4 bis 9, welches ein Mittel zum Einstellen des pH- 
Werts enthalt, wobei eine Losung, die durch Auflosen von 4 g 
des FluSmittels, welches ein Mittel zum Einstellen des pH- 
Werts enthfilt, in einem Gemisch aus 50 ml Toluol, 49,5 ml 
Isopropylalkohol und 0,5 ml Wasser bei der Messung mit einem 
pH-MeSgerat einen pK-Wert von 4 bis 9 hat. 

11. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste nach Anspruch 10, 
welche, bezogen auf die Gesamtmenge des FluSmittels, 0, 01 bis 
20 Gew.-% einer organischen SSurekomponente, 0,02 bis 
20 Gew.-% einer organischen Halogenverbindung, 0,05 bis 
20 Gew.-% eines Reduktionsmittels und 0,05 bis 20 Gew.-% ei- 
nes Mittels zum Einstellen des pH-werts enthalt. . 

12. FluSmittel fur eine Lotmittelpaste nach Anspruch 10 Oder 
11, wobei das Mittel zum Einstellen des pH-werts mindestens 
ein Amin umfaSt, welches aus der aus Alkanolaminen, aliphati- 
schen prim&ren, sekundaren oder tertiaren Aminen, aliphati- 
schen ungesattigten Aminen, alicyclischen Aminen und aromati- 
schen Aminen bestehenden Gruppe ausgewahlt ist. 
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13. Lotmittelpaste, die hauptsachlich ein FluSmittel und ein 
Lotmittelpulver umfaSt, deren Wassergehalt 0,5 Gew.-% oder 
weniger ist . ; 

14. Lotmittelpaste nach Anspruch 13, die ein Mitte.1 zum Ein- 
stellen des pH-Werts enthalt, welches bei der Messung der in 
Anspruch 10 beschriebenen Methode einen pH-Wert von 4 bis 9 
hat . 

15. Lotmittelpaste nach Anspruch 14, wobei das Mittel zum 
Einstellen des pH-Werts mindestens ein Amin umfaSt, das aus 
der aus Alkanolaminen, aliphatischen primaren, sekundaren 
oder terticiren Aminen, aliphatischen unges&ttigten Aminen, 
alicyclischen Aminen und aromatischen Aminen bestehenden 
Gruppe ausgewahlt ist. 

16. Lotmittelpaste, die ein Gemisch aus dem Lotmittelpulver 
gemaS einem der Anspruche 1 bis 3 und einem FluSmittel 
umfaSt . 

17. Lotmittelpaste, die hauptsachlich ein FluSmittel und ein 
Lotmittelpulver umfaSt, welche, bezogen auf die Gesamtmenge 
der Lotmittelpaste, 85 bis 92 Gew.-% des Lotmittelpulvers 
nach einem der Anspruche 1 bis 3 und 8 bis 14 Gew.-% des 
FluSmittels fur eine Lotmittelpaste gemaS einem der Anspruche 
4 bis 12 umfaSt ... 

18. Ldtmittelpaste nach Anspruch 17, deren Wassergehalt 
0,5 Gew.-% oder weniger betragt . 

* 

19. Lotmethode fur eine Leiterplatte, welche das Auftragen 
einer Lotmittelpaste gemaS einem der Anspruche 13 bis 18 auf 
eine Leiterplatte und Wiederauf schmelzen der auf die Leiter- 
platte auf getragenen Lotmittelpaste umfaSt. 
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20. Lotmethode fur eine Leiterplatte nach Anspruch 19, wel- 
che das Anordnen von elektronischen Teilen auf der Leiter- 
platte umfaSt, wobei ein Teil Oder die Gesamtheit der Lotmit- 
telpaste, die dem Wiederauf schmelzen unterworfen wurde, ver- 
wendet wird, um die Leiterplatte und die elektronischen Teile 
miteinander zu verbinden. 



21. Mit Hilfe des Lotverf ahrens fur eine Leiterplatte gemaS 
Anspruch 19 hergestellte Leiterplatte. 



22.. Mit Hilfe des Lotverf ahrens fiir eine Leiterplatte gemafi 
Anspruch 20 hergestelltes Verbundprodukt . 
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